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(PESU) in polisulfon (PSU). Meritve so bile opravljene z DSC postopkom na 10 vzorcih za 
vsak izbran material in temperaturo faznega prehoda. Tg za material PSU je 
189,602±0,837°C, za material PEI 219,392±1,358°C ter za material PESU 
226,455±0,527°C. Najnižji Tg ima torej material PSU, nato PEI in potem PESU. Tdeg za 
material PESU je 496,919±8,630°C, za material PEI 521,334±2,971°C ter za material PSU 
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The goal of the thesis was to determine glass transition temperature (Tg) and the degradation 
temperature (Tdeg) for three amorphous materials, i.e. polyetherimide, polyethersulphone and 
polysulphone. Glass transition temperatures and degradation temperatures were measured 
with DSC technique. For each material and phase transition temperature we prepared 10 
samples, on which we performed the measurements. Tg for material PSU is 189,602 ± 
0,837°C, for PEI 219,392 ± 1,358°C and for PESU 226,455 ± 0,527°C. The lowest Tg has a 
PSU material, then PEI and then PESU. Tdeg for material PESU 496,919 ± 8,630°C, for PEI 
521,334 ± 2,971°C and for PSU 527,565 ± 3,975°C. The lowest Tdeg has the PESU material, 
then the PEI and then the PSU, which is the opposite as for Tg. 
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1. Uvod 
1.1. Ozadje problema 
V zadnjem času se je uporaba polimernih materialov v sodobni industriji znatno povečala. 
Ker pa so lastnosti polimernih materialov močno temperaturno odvisne, je poznavanje 
mehanski lastnosti v odvisnosti od temperature ključnega pomena. Dober pokazatelj teh 
sprememb so fazni prehodi. Pri faznih prehodih polimerov se struktura materiala spreminja. 
Tako se pri steklastem prehodu material spremeni iz trdnega steklastega stanja v gumijasto 
stanje. Pri taljenju se material iz gumijastega stanja spremeni v talino in obratno pri 
kristalizaciji. Če material dvignemo nad temperaturo degradacije pa se ta termično degradira. 
Vsak fazni prehod je določen s specifično temperaturo (Tg, Tm, Tc in Tdeg). Te temperature 
določajo prehode med različnimi stanji polimerov. Fazne prehode lahko merimo z različnimi 
instrumenti, glede na njihovo strukturo. Poznavanje faznih prehodov nam tako omogoči 
pravilno izbiro materialov za željeno aplikacijo. Lahko rečemo tudi da temperature faznih 
prehodov določajo temperaturno območje uporabe. Na primer, če bi želeli izdelati 
avtomobilsko gumo, moramo najti tak polimerni material, ki ima nizko temperaturo 
steklastega prehoda, tako da tudi pri nizkih temperaturah ne preide v steklasto stanje, še 
vedno pa ima dovolj visoko temperaturo degradacije, da ob povišani temperaturi ne razpade. 
Če pa bi želeli iz polimerov narediti avtomobilski odbijač, bi morali izbrati tak polimerni 
material, ki ima visoko temperaturo steklastega prehoda in ki se ga da v gumijastem območju 
trajno preoblikovati. Fazni prehodi seveda niso odvisni le od temperature. Za različne 
temperature faznih prehodov lahko poskrbi tudi sprememba tlaka. Fazni prehodi so poleg 
pravilne izbire materiala za željeno aplikacijo pomembni tudi pri predelavi samih polimerov. 
Poznavanje in razumevanje teh nam omogoči pravilno izbiro hladilnih sistemov med 
predelavo, ki ohranjajo homogeno temperaturo. V nasprotnem primeru lahko pride do trajnih 
poškodb na materialu. 
1.2. Cilji 
Cilj zaključne naloge je, da se z uporabo DSC metode (ang. Differential Scanning 
Chalorimetry): 
1. določi temperaturo steklastega prehoda (𝑻𝒈) ter 
2. določi temperaturo degradacije (𝑻𝒅)  
za tri amorfne termoplastične materiale: Polieterimida, Polietersulfona in Polisulfona. 
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Zaključna naloga zajema 4 večjih poglavij: Prvo poglavje (Uvod) predstavlja ozadje 
problema zaključne naloge ter cilje, ki jih želimo doseči. Drug poglavje (Teoretične osnove) 
opredeljuje že znane teoretične osnove iz literature in sicer vpliv temperature na vedenje 
polimernih materialov, fazne prehode polimernih materialov ter metode določanja faznih 
prehodov. Zajema tudi opis izbranih materialov ter merilnikov, pripravo vzorcev ter 
postopka izvedbe meritev. V tretjem poglavju (Rezultati) so obravnavani rezultati meritev 
temperature steklastega prehoda ter temperature degradacije za tri predlagane materiale. 
Zadnje poglavje (Zaključki) povzema ugotovitve rezultatov ter pomen dobljenih rezultatov. 
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2. Teoretične osnove  
2.1. Fazni prehodi 
Po definiciji [1][2] temperatura predstavlja povprečno kinetično energijo naključnega 
mikroskopskega gibanja sestavin (atomov, molekul, itd.). Pri polimerih gibanje 
makromolekul, ki jih inducira temperatura, ni povsem naključno zaradi njihove verižne 
strukture. Tako povečanje temperature inducira vibracije v molekulah (mikro-Brownovo 
termično gibanje), s tem se poveča prosti volumen (med-molekularni prostor) ter omogoči 
njihovo prostorsko re-konfiguracijo in obratno, ta pa je omejena s strani same oblike 
molekule ter s sosednjimi molekulami. Zmožnost makromolekul, da dosežejo drugačno 
prostorsko konfiguracijo po navadi imenujemo segmentna mobilnost.  
 
V primeru visokih temperatur se prosti volumen ter s tem segmentna mobilnost v polimeru 
povečata, kar i.) pospeši procese, ki se odvijejo v obremenjenem materialu, to sta lezenje in 
relaksacija, kar na makro skali rezultira kot premik časovno odvisnih mehanskih lastnosti h 
krajšim časom ter ii.) poveča makroskopski volumen. Kakorkoli že, preko slednega je 
mogoče opaziti fazne prehode, ki so tipični za vse polimerne materiale, ter so ključni pri 
samem razumevanju vedenja polimerov pri različnih temperaturah ter posledično pri uporabi 
polimerov v različnih inženirskih aplikacijah. 
 
Pri fazni prehodih polimernih materialov ločimo štiri stanja, in sicer steklasto, gumijasto, 
talino, ter degradacijo. Prehod polimera iz steklastega območja v gumijasto območje določa 
temperatura steklastega prehoda, prehod iz gumijastega območja v talino določa temperatura 
tališča ter prehod iz taline v gumijasto območje določa temperatura kristalizacije. Zadnji 
fazni prehod pa je degradacija, kjer se polimer degradira zaradi visoke temperature. Ta 
prehod je določen s temperaturo degradacije. Steklasti prehod ter degradacija sta značilna za 
vse vrste polimerov, medtem ko sta tališče ter kristalizacija značilna le za delno-kristalinične 
polimere in kristalinične polimere. (Slika 2.1). 
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Slika 2.1 Prostornina kot funkcija temperature za a) amorfne polimere, elastomere ter termosete ter 
b) delno kristalinične in kristalinične polimere 
Razumevanje faznih prehodov in ustreznih karakterističnih temperatur (𝑇𝑔, 𝑇𝑐, 𝑇𝑚) je zelo 
pomembno pri predelavi polimerov, kot so ekstruzija, injekcijsko brizganje itd. Upoštevati 
je potrebno ustrezno oblikovanje hladilnega sistema v orodju, da bi ohranili homogeno 
temperaturo produkta med procesiranjem. V nasprotnem primeru neustrezne temperaturne 
razmere v orodju lahko povzročijo različna prehodna stanja polimera, kar vodi do trajne 
škode na končnih izdelkih, kot so razpoke, neravnine itd. Poleg tega je potrebno te 
temperature upoštevati tudi pri uporabi končnih izdelkov. Za amorfne materiale in delno 
kristalinične polimere je steklasti prehod najboljši indikator materialnih lastnosti. 
Termoplaste karakteriziramo z dvema temperaturama. To sta temperatura steklastega 
prehoda ter temperatura tališča. S tema temperaturama predvidimo lastnosti polimerov, ki 
nam omogočajo izbiro materiala za določene aplikacije. 
 
Temperatura steklastega prehoda 
 
Temperatura steklastega prehoda je endotermni proces [1][2][3][4], ki se dogaja le pri 
amorfnih materialih ali v amorfnih regijah delno kristaliničnih materialov. V steklastem 
območju polimer zaradi nizke segmentne mobilnosti počasi povečuje volumen. V tem 
območju polimer kaže elastično vedenje in ne viskoelastično, kar pomeni da so lezenje in 
relaksacijski moduli  konstanti. Pri segrevanju se povečuje tudi toplotna kapacitivnost zaradi 
neorganiziranosti (naključnosti) molekul v trdnem stanju. Na neki točki imamo dovolj 
energije v materialu, da molekule postanejo mobilne. Ko temperatura naraste nad 𝑇𝑔 pa 
preidemo v gumijasto območje. V tej regiji se segmentna mobilnost povečuje, kar povzroči 
drastično povečanje volumna. Lezenje in relaksacijski procesi se v tej regiji pospešijo, tako 
da jih ne moremo več šteti kot konstante ampak postanejo močno časovno odvisni. 
Temperatura steklastega prehoda tako določa, pri kateri temperaturi nastopi prehod iz 
trdnega in relativno krhkega steklastega stanja v viskozno ali gumijasto stanje. V območju 
temperature steklastega prehoda imajo polimeri strukturo amorfne tekočine, mehanske 
lastnosti pa kot polimeri trdnega stanja. Temperatura steklastega prehoda je vedno nižja od 
temperature tališča kristaliničnega stanja materiala, če ta obstaja. Steklasti prehod spada med 
prehode drugega reda po Ehrenfest klasifikaciji, kar pomeni da ni prenosa toplote ampak se 
spreminja toplotna kapacitivnost. Volumen se ob povečanem gibanju spremeni, vendar ne 
diskontinuirano.  
 
a) b) 
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Temperatura steklastega prehoda je zelo pomembna pri namenu uporabe polimera pri 
obratovalni temperaturi. Nekateri polimeri se uporabljajo nad temperaturo steklastega 
prehoda, nekateri pa pod to temperaturo. Na primer, silikon ali epoksi imata 𝑇𝑔 pod 0℃,zato 
ga lahko uporabljamo pri sobni temperaturi, saj so željene lastnosti prožnost in elastičnost. 
To doseže zato, ker polimer nad temperaturo 𝑇𝑔 preide v gumijasto področje. Če pa se od 
polimera zahtevajo močne fizikalne lastnosti, mora biti delovna temperatura nižja kot 𝑇𝑔. 
Polimer je takrat v togem, steklastem stanju. To pomeni, da ima polimer visoko trdnost na 
področjih, kot so stiskanje, napetost, strig, ipd. 
 
Temperatura tališča in kristalizacije 
 
Druga tranzicija je opredeljena s temperaturo tališča (𝑇𝑚,) ter temperaturo kristalizacije (𝑇𝑐). 
Pri temperaturi tališča mikro-Brownovo termično gibanje makromolekul preseže sile 
sekundarnih ali Van der Waalsovih vezi, ki zadržuje urejeno strukturo, kar povzroči nenadno 
spremembo volumna. Vseeno pa, ko se temperatura zniža do temperature kristalizacije (𝑇𝑐), 
se termično gibanje ustavi, kar omogoči makromolekulam, da se ponovno združijo v lamele. 
Pod temperaturo kristalizacije polimeri kažejo viskoelastično vedenje, medtem ko lahko nad 
temperaturo tališča 𝑇𝑚 polimere obravnavamo kot tekočino, ki kaže viskozno obnašanje. 
Temperaturi tališča in kristalizacije spadata med termodinamične prehode prvega reda v 
skladu s klasifikacijo Ehrenfest, kar pomeni da se ob povečanem gibanju volumen 
diskontinuriano spremeni (odvod prvega reda termodinamične proste energije).  
 
Temperatura degradacije 
 
Pri visokih temperaturah se lahko komponente dolgih verig polimerov prelomijo 
(razdružitev verige) in reagirajo ena z drugo, pri tem pa spremenijo lastnosti polimerov. Ta 
pojav imenujemo termična degradacija polimera, ki je določena s temperaturo degradacije. 
Termična razgradnja lahko predstavlja zgornjo mejo procesne temperature, kot tudi možnost 
izgube mehanskih lastnosti polimera. Termična degradacija se lahko pojavi tudi pri precej 
nižji temperaturi, kot je zahtevana za odpoved mehanski lastnosti polimera. Termična 
razgradnja splošno vključuje spremembe v molekulski masi polimera in tipične spremembe 
lastnosti, kot so zmanjšana duktilnost in krhkost, sprememba barve, razpoke, splošno 
zmanjšanje večine željenih fizikalnih lastnosti. Te temperature pri polimerih nikoli ne 
smemo doseči, zato je poznavanje teh vrednosti izjemnega pomena pri izbiri materialov. 
2.2. Metode določevanja faznih prehodov 
2.2.1.Meritve temperature, volumna in tlaka (pVT meritve) 
Najpogosteje uporabljena naprava za pVT meritve je dilatometer [5]. Pri batni tehniki je 
material zaprt v togi matrici ali v cilindru, ki mora biti popolnoma napolnjen z materialom. 
Tlak na vzorcu povečujemo z obremenitvijo bata. S premikom bata zaradi tlačnih ter 
temperaturnih sprememb izračunamo specifični volumen vzorca. Premik bata merimo z 
LVDT tipom. (Slika 2.2)  
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Slika 2.2: Dilatometer 
na Sliki 2.3 lahko vidimo primer rezultatov merjenja Tg, dobljenih z dilatometrom, z 
izotermično kompresijo. Graf prikazuje podatke v obliki navzkrižne (ang. cross-plotted) 
izoterme v tlačnih intervalih 40MPa. Linija A-B na sliki 2.3 predstavlja ničelni tlak oz. 
temperaturo steklastega prehoda. Levo od linije A-B je material v steklastem območju, desno 
od linije A-B pa je material v gumijastem območju. Iz rezultatov je razvidno, da je Tg odvisna 
tudi od tlaka. 
 
Slika 2.3: Primer kompresijske krivulje pri različnih tlakih  
Slabost pVT merilnika je to, da lahko meri le volumne, kjer je strižni modul veliko manjši 
kot stisljivostni modul. To velja za tekočine ter taline polimerov. Uporaba tega merilnika na 
materialih, ki v širokem območju izkazujejo lastnosti trdnih snovi, ni primerna, saj dobimo 
napačne rezultate. Merilniki prikažejo tudi napake pri temperaturah višjih od 400℃, kar 
predstavlja težavo pri meritvah temperature degradacije. 
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2.2.2.Termomehanska analiza (TMA) 
TMA meri raztezanje ali krčenje materiala pri konstantni obremenitvi v odvisnosti od 
temperature ali časa [6][7]. Vzorec se vstavi v peč, tako da se dotika sonde, ki je povezana 
z detektorjem dolžine in generatorjem sile. Termoelement za merjenje temperature je 
nameščen zraven vzorca. Peč vzorec segreva v skladu z nastavljeno metodo. Deformacija 
vzorca, kot je toplotno raztezanje in mehčanje s spreminjanjem temperature, se pokaže kot 
premik sonde, merjen z detektorjem dolžine. LVDT se uporablja kot senzor za zaznavanje 
spremembe dolžine. (Slika 2.4)  
 
 
Slika 2.4: TMA merilnik 
Diagram te dimenzijske spremembe v odvisnosti od temperature (oz. časa) se lahko uporabi 
za izračun pomembnih parametrov, kot so: temperatura steklastega prehoda, koeficient 
termalne ekspanzije (CTE) ter Youngov modul. Glede na izbiro sonde je mogoče izmeriti 
širok spekter materialnih lastnosti. Pri merjenju 𝑇𝑔 z merilnikom TMA se krivulja ob 
prehodu 𝑇𝑔 zaradi prostih volumnov drastično spremeni. Iz krivulje se nato 𝑇𝑔 izračuna tako, 
da naredimo tangento na krivuljo pred Tg ter tangento na krivuljo po Tg. Tam kjer se obe 
krivulji sekata je naš Tg (Slika 2.5). 
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Slika 2.5: Primer rezultata 𝑇𝑔 meritve s TMA merilnikom (razširitveni način) 
Slabost TMA analize ja ta, da priprava vzorcev zahteva veliko dela ter časa, saj morajo biti 
mere vzorca za dobre rezultate izjemno natančne. Pred vsakimi meritvami je treba narediti 
tudi precizne kalibracije, ki zahtevajo veliko predznanja. Pri amorfnih materialih običajno 
ne uporabljamo TMA meritev, saj se material zmehča do te točke, da sonda prodre v vzorec. 
Prednosti TMA merilnika so: kratek čas meritev, velik temperaturni razpon (od -150°C do 
800°C), sposobnost testiranja polimerov, plastike, kovin, stekla, keramike, ipd. 
 
2.2.3.Dinamo-mehanska analiza (DMA) 
S tehniko merjenja DMA merimo razmerje med napetostjo in deformacijo pri viskoelastičnih 
materialih [7][8]. Je najbolj občutljiva tehnika za analizo 𝑇𝑔. DMA merilnik (Slika 2.6) je 
sestavljena iz senzorja za pomik, kot je LVDT, ki meri pomik kot rezultat obremenitve 
instrumentne sonde, ki se giblje skozi magnetno jedro, peči, pogonskega motorja, ki linearno 
obremenjuje sondo, sistema podpore in vodenja pogonske gredi, ki deluje kot vodilo za 
prenos sile od motorja do vzorca. Glede na merjene parametre so vzorci pripravljeni ter 
obravnavani različno.  
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Slika 2.6: DMA merilnik 
DMA meri odziv materiala na uporabljeno nihajno sevanje in kako je ta odziv odvisen od 
temperature, frekvence ali obeh[9]. Za merjenje temperature 𝑇𝑔 so značilni trije tipični 
pristopi. Vsi pristopi so izvedljivi, vendar lahko pokažejo različne rezultate. Več rezultatov 
lahko vključuje: 1) začetek padanja krivulje elastičnega modula (E`), 2) vrh krivulje modula 
izgub (E˝), in/ali 3) vrh krivulje disipativnega faktorja (tan δ) (slika 2.7).  
 
 
Slika 2.7: Primer rezultatov 𝑇𝑔 z DMA perilnikom z vsemi tremi metodami merjenja 
Uporabljajo se tudi različni načini nihanja, kot so: torzijsko, enojna ali dvojna konzola, 
napetost, stiskanje, tritočkovno krivljenje in stiskanje. Uporabljajo se lahko tudi različne 
stopnje ogrevanja ter frekvence. Vse te različne spremenljivke lahko vplivajo na 𝑇𝑔. V 
primerjavi z DSC merilniki, je lahko DMA do 100-krat bolj občutljiv na spremembe, ki se 
pojavijo pri 𝑇𝑔. Zaradi velike občutljivosti se DMA metode uporabljajo za merjenje pri 
polimerih, kjer je težko določiti 𝑇𝑔 (Primer: enokomponentna lepila, smole, epoksi, itd.). 𝑇𝑔 
se pri meritvah DMA lahko znatno razlikuje od ene tehnike do druge. 
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2.2.4.DSC meritve(ang. Differential scanning calorimetry) 
 
[11] DSC je termoanalitična tehnika, ki opazuje, kako se spreminja toplotna kapacitivnost 
materiala s temperaturo. Pri DSC metodi imamo dva merilna bloka, v katerih sta grelnik ter 
temperaturno zaznavalo (slika 2.8). V vsakega od njiju vstavimo posodico. V eni imamo 
vzorec našega materiala (znane mase), v drugega pa nek referenčni vzorec (po navadi prazna 
posodica). Čez zaprta bloka postavimo še izolacijski pokrov ter komoro, v katero vpihujemo 
dušik. Z vpihavanjem dušika dosežemo bolj čisto atmosfero (preprečevanje oksidacije).  
 
Slika 2.8: DSC merilnik 
Med meritvami temperaturo v merilnih blokih spreminjamo s konstantno hitrostjo. Ko pri 
vzorcu nastopi fizična transformacija, kot je fazni prehod, bo material potreboval več ali 
manj toplotnega toka, da obdrži enako temperaturo kot referenčni vzorec, za kar skrbi 
grelnik. Z razliko toplotnih tokov (sprememba entalpije) med vzorcem in referenco 
določamo termične lastnosti merjenega materiala. Na sliki 2.9 vidimo primera rezultatov 
pridobljenih z DSC metodo za amorfne polimere (slika 2.9-a), ter za delno kristalinične 
polimere (slika 2.9-b). Vidne so tri krivulje (2 krivulji ogrevanja ter ena krivulja ohlajanja). 
Za merjenje Tg in Tm vedno izberemo krivuljo drugega segrevanja. To naredimo zato, da s 
prvim segrevanjem nad temperaturo tališča ali steklastega prehoda in z nadzorovano 
hitrostjo ohlajanja materialu izbrišemo termično zgodovino (izničimo učinke predelave, 
skladiščenja, ipd.), ki bi vplivala na Tg ali Tm, in mu povrnilo poznan termični profil. Tako 
pri drugem segrevanju dobimo željene lastnosti materiala. Pri amorfnih materialih pride le 
do steklastega prehoda, medtem ko pri delno-kristaliničnih materialih pride tudi do taljenja 
in kristalizacije. Pri vseh faznih prehodih je dobro vidna sprememba toplotnega toka.  
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 11 
 
 
 
 
Slika 2.9: Primer rezultatov meritve faznih prehodov z DSC merilnikom za: a) amorfne in b) delno 
kristalinične materiale 
Največja prednost DSC merilnikov je lahka uporaba in hitrost, s katero določimo spremembe 
v materialih [2]. Merilniki omogočajo širok temperaturni razpon, programirano stopnjo 
ohlajanja ter segrevanja, majhno količino vzorcev, natančnost rezultatov, testiranje vseh 
materialov, v katerikoli obliki (prah, tekočina, vlakna, itd.). Slabosti DSC merilnikov pa so: 
odvisnost od veliko parametrov, občutljivost na spremembe, rezultati odvisni od operaterja. 
Pri določanju termičnih sprememb se merijo entalpije, povezane s faznimi prehodi. Ker v 
enačbi spremembe entalpije (ΔH) (enačba 2.1) nastopa specifična toplota (cp), ki jo je zelo 
težko natančno določiti, pri DSC metodi merimo razliko toplotnega toka (ΔQ) med referenco 
in vzorcem (Enačba 2.2).  
 
 ∆𝐻 = ∫ 𝑐𝑝 𝑑𝑇
𝑇2
𝑇1
, (2.1) 
 
kjer je ∆𝐻 sprememba entalpije, 𝑐𝑝 specifična toplota materiala, 𝑇 temperatura v intervalu 
od 𝑇1 do 𝑇2. 
 
 
 
∆𝑄
𝑚
=  ∆𝑇 ∗ 𝑐𝑝, (2.2) 
 
kjer je ∆𝑄 sprememba toplotnega toka, ∆𝑇 sprememba temperature, m masa vzorca in cp 
specifična toplota materiala. 
 
Po standardu ISO 11357-2 moramo temperaturo steklastega prehoda 𝑇𝑔 določiti iz diagrama 
toplotnega toka v odvisnosti od temperature (slika 2.10). Upoštevamo krivuljo drugega 
segrevanja. Pri obdelavi krivulje (iskanju Tg) je potrebno narediti tangenti na ustaljeno 
krivuljo v steklastem področju ter na ustaljeno krivuljo v gumijastem območju. Razmak med 
tangentama je sprememba entalpije, iz katere nam program Pyris izračuna Tg. Program 
a) b) 
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izračuna polovično vrednost spremembe entalpije, in kjer je presečišče polovične vrednosti 
in krivulje meritev, tam je naš Tg. 
 
 
Slika 2.10: Primer meritve toplotnega toka kot funkcija temperature za določitev temperature 
steklastega prehoda 
Tudi temperaturo degradacije določimo iz grafa toplotnega toka v odvisnosti od temperature 
(Slika 2.11). Temperaturo degradacije določimo tako, da na grafu naredimo dve tangenti. 
Prvo na tisti del krivulje, kjer je sprememba toplotnega toka skoraj 0, drugo pa na tisti del 
krivulje, kjer toplotni tok začne zelo hitro naraščati. Na presečišču tangent je Tdeg. 
 
 
Slika 2.11: Primer meritve toplotnega toka kot funkcija temperature za določitev Tdeg 
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2.3. Metodologija raziskave 
2.3.1.Naprava: DSC 7 
Za merjenje temperature steklastega prehoda ter degradacije smo uporabili merilni 
instrument Perkin-Elmer - Differential scanning calorimeter type 7 (DSC 7), ki je bil pokrit 
s komoro, v katero smo vpihovali dušik ter s tem preprečili termično oksidacijo materialov 
v času merjenja. Poleg merilnika smo uporabili tudi termično kopel Haake F8, ki je 
zagotavljala predpisane stopnje ogrevanja in hlajenja (predpisano s standardom ISO, ISO 
11357-2). Celoten sistem je bil povezan na računalnik, kjer smo preko programa Pyris 
kontrolirali ter analizirali meritve. 
 
 
Slika 2.12:Merilni sistem DSC 
2.3.2.Umerjanje DSC 7 
Pred samimi meritvami faznih prehodov na opredeljenih materialih smo napravo DSC-7 
umerili. Postopek umerjanja pa je bil v našem primeru sestavljen iz treh korakov, to so:  
izdelava bazne linije,  umerjanje nizkih temperatur in umerjanje visokih temperatur. 
 
V prvem koraku je potrebno izdelati bazno linijo. Ta prestavlja ravno črto toplotnega toka, 
ki je neodvisna od temperature. To pomeni, da se termični pogoji med povečevanjem 
temperature v obeh praznih komorah DSC-ja (vzorčni in referenčni) ne spreminjajo, kar pa 
v realnosti ne drži. V tem premeru moramo izvesti umerjanje, saj vidimo , da je toplotni tok 
odvisen od temperature, torej krivuljo z naklonom ter ukrivljenostjo, ki jo z gumboma 
»naklon« (ang. slope) in »ravnovesje« (ang. balance) manipuliramo tako, da je toplotni tok 
neodvisen od temperature, z ukrivljenostjo manjšo kot 0,1mW. 
 14 
 
 
V drugem koraku je potrebno umerjanje nizkih temperatur. V tem primeru uporabimo kot 
vzorčni material Indij (v vzorčni posodici), za katerega vemo natančno temperaturo tališča, 
ki je 156,6°C, ter prazno referenčno posodico. Kalibracija Indija poteka tako, da temperaturo 
5 minut držimo na Tmin (140°C), potem pa segrejemo do Tmax (180°C) s hitrostjo 10°C/min. 
Razlika med izmerjeno temperaturo tališča ter kalibracijsko temperaturo tališča Indija 
predstavlja odmik, realnih temperatur od izmerjenih. Po končani kalibraciji ter vnosu 
rezultatov v programski paket Pyris se odmik temperatur avtomatsko upošteva pri meritvah 
izbranih materialov. 
 
V tretjem koraku je potrebno umerjanje visokih temperatur. V tem primeru uporabimo kot 
vzorčni material Cink, za katerega vemo natančno temperaturo tališča, ki je 419,5°C, ter 
prazno referenčno posodico. Kalibracija Cinka poteka tako, da temperaturo 5 minut držimo 
na Tmin (390°C) potem pa segrevamo do Tmax (450°C) s hitrostjo 10°C/min. Razlika med 
izmerjeno temperaturo tališča ter kalibracijsko temperaturo tališča Cinka predstavlja odmik 
realnih temperatur od izmerjenih. Po končani kalibraciji ter vnosu rezultatov v programski 
paket Pyris se odmik temperatur avtomatsko upošteva pri meritvah na izbranih materialih. 
 
2.3.3.Materiali in priprava vzorcev 
Pri meritvah smo uporabljali 3 različne materiale [12]: 
 
1. PEI – Polieterimid, (ang. Polyetherimide): Polieterimid spada v skupino termoplastov. 
Je amorfen polimer, njegove značilnosti pa so visoka togost ter trdnost pri povišanih 
temperaturah, dolgoročna odpornost na toploto ter dobre električne lastnosti. PEI ima 
izjemno dimenzijsko stabilnost in je sam po sebi negorljiv. Je odporen na kemikalije kot 
so: ogljikovodiki, alkoholi ter halogena topila. Zaradi dolgoročne odpornosti na lezenje 
lahko PEI zamenja kovinske ter druge materiale v številnih konstrukcijskih aplikacijah. 
Na račun električnih lastnosti ima odlično stabilnost pri spremenljivi temperaturi ter 
vlažnosti. Slabosti PEI so visoka cena ter obarvanost.  
 
 
2. PESU- Polietersulfon (ang. Polyethersulphone): Polietersulfon spada v skupino 
termoplastov. Ima visoko vzdržljivost pri izpostavljenosti visokim temperaturam v 
zraku, kot tudi v vodi za daljše časovno obdobje. Je tudi zaviralec ognja. Čeprav spada 
med visokotemperaturne inženirske termoplaste, ga je moč obdelati na običajnih 
napravah za predelavo plastike. Ker je PESU amorfen polimer, je krčenje zelo majhno, 
zaradi česar je primeren za uporabo tam, kjer so zahtevane majhne tolerance in majhna 
dimenzijska sprememba v širokem temperaturnem razponu. Slabosti PESU pa so visoka 
cena, kemična vzdržljivost ter visoka temperatura procesiranja. 
 
3. PSU- Polisulfon (ang. Polysulphone): Polisulfon spada v skupino termoplastov. Ti 
polimeri so togi, z visoko trdnostjo, transparenti ter imajo visoko temperaturno 
stabilnost. Ima zelo veliko dimenzijsko stabilnost. Sprememba velikosti, kadar je 
izpostavljen vreli vodi in 150°C na zraku v splošnem pade pod 0,1%. Polisulfon je 
visoko odporen na mineralne kisline, alkale in elektrolite v pH območju od 2 do 13. 
Odporen je na oksidacijska sredstva ter na površinsko aktivna sredstva ter 
ogljikovodikova olja. Ni pa odporen na nizko polarna organska topila in aromatske 
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ogljikovodike. Priporočena je njegova uporaba tudi pri visokih tlakih. Zaradi visokih 
cen surovih materialov in procesiranja se polisulfon uporablja pri posebnih aplikacijah 
in je pogosto boljša zamenjava polikarbonatov. Primeri uporabe: izdelava membran za 
hemodializo, predelavo odpadnih voda, predelava hrane in pijače, separacijo plina, kot 
dielektrik v kondenzatorju in še kot številni drugi produkti v različnih vejah industrije. 
 
Pri vsaki meritvi smo uporabili 10 ± 0,1 mg materiala kot predpisuje standard ISO 11357-2  
ter ga stisnili v aluminijaste kapsule, narejene posebej za meritve DSC. V vsaki od kapsul 
smo morali v pokrov narediti luknjo z iglo, da je plin zapuščal posodico in se ni kopičil v 
njej. Pri tehtanju materiala smo uporabili tehtnico METTLER TOLEDO AG245 (slika 2.13-
a), za stiskanje kapsul pa smo uporabili stiskalnik PERKIN-ELMER (slika 2.13-b). Izdelanih 
je bilo 10 vzorcev (slika 2.13-c), za vsak material ter fazni prehod. 
 
 
          
Slika 2.13: a) stiskalnik, b) tehtnica in c) kapsula 
 
2.3.4.Načrt eksperimenta 
 
Za vsak material je potrebno sestaviti svoj program, saj se vsak material meri v različnem 
temperaturnem območju kot predpisuje standard ISO standard. Temperaturna območja za 
vsak material in fazni prehod so opredeljena v tabeli 2.1.  
Tabela 2.1: Temperaturni intervali meritev ter teoretične vrednosti rezultatov 
MATERIAL MERITVE TMIN (°C) TMAX (°C) Predpisan Tg/deg (°C) 
PEI 𝑇𝑔  165 255 217 
PSU 𝑇𝑔  140 225 190 
PESU 𝑇𝑔  175 260 225 
PEI 𝑇𝑑𝑒𝑔  50 550 / 
PSU 𝑇𝑑𝑒𝑔  50 550 / 
PESU 𝑇𝑑𝑒𝑔  50 550 / 
b) c) a) 
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Merjenje temperature steklastega prehoda 
 
Meritev poteka tako, da v levo komoro položimo prazno posodico, v desno komoro pa naš 
vzorec. Vzorec segrejemo na Tmin in zadržimo na tej temperaturi 5 minut. Nato segrevamo 
do Tmax s hitrostjo 20°C/min in tam zadržimo 5 minut. Nato pričnemo z ohlajanjem do Tmin 
s hitrostjo 20°C/min in tam ponovno zadržimo 5 minut. Za konec ponovno segrevamo do 
Tmax s hitrostjo 20°C/min. Potek meritev za material PESU je prikazan na sliki 2.14. Ta 
postopek smo uporabili za 10 vzorcev vsakega materiala. Pri obdelavi rezultatov vedno 
upoštevamo rezultate drugega segrevanja. To naredimo zato, da s prvim segrevanjem nad 
temperaturo steklastega prehoda in z nadzorovano hitrostjo ohlajanja materialu izbrišemo 
termično zgodovino (izničimo učinke predelave, skladiščenja, ipd.), ki bi vplivala na Tg in 
mu povrnilo poznan termični profil. Tako pri drugem segrevanju dobimo željene lastnosti 
materiala.  
 
 
 
Slika 2.14: Primer časovnega poteka segrevanja in ohlajanja za material PESU 
Merjenje temperature degradacije 
 
Tudi za meritve Tdeg je potrebno narediti posebno bazno linijo v takšnem temperaturnem 
razponu, kot bomo izvajali meritve in sicer med 50°C ter 550°C. Preden pričnemo z 
meritvami, postavimo v levo komoro prazno (referenčno) posodico, v desno pa naš  vzorec. 
Za meritve smo uporabili 10 vzorcev vsakega materiala. Ko pričnemo z meritvami, najprej 
naš vzorec segrejemo na Tmin (50°C) in tam zadržimo 5 minut. Nato naš vzorec začnemo 
segrevati s stopnjo 50°C/min do temperature 550°C. Ker merimo le temperaturo, pri kateri 
se naš material degradira, je lahko stopnja segrevanja višja kot pri merjenju temperature 
steklastega prehoda. Izbira temperature, vipje od 550°C ni priporočljiva, saj so aluminijaste 
Tmin Tmin 
Tmax Tmax 
20°C/min 20°C/min 
20°C/min 
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posodice, ki jih uporabljamo, odporne le do temperature 600°C. Ko temperatura doseže 
550°C, je meritev končana. Potek meritev je prikazan na sliki 2.15.  
 
 
Slika 2.15: Časovni potek meritev merjenja temperature degradacije 
 
50°C/min 
Tmin 
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3. Rezultati 
3.1. Rezultati merjenja temperature steklastega prehoda 
3.1.1.Polisulfon (PSU) 
Rezultati meritev temperature steklastega prehoda za vsak vzorec materiala PSU ter 
standardni odklon rezultatov so prikazani v tabeli 3.1. Meritve so pokazale, da je temperatura 
steklastega prehoda 𝑇𝑔 za material PSU enaka 189,602°C. 
Tabela 3.1: Rezultati meritev temperature steklastega prehoda za materiala PSU 
Št. vzorca 𝑻𝒈 (°C) 
1 190,414 
2 190,292 
3 189,140 
4 188,682 
5 190,457 
6 188,577 
7 188,559 
8 190,630 
9 189,329 
10 189,936 
Povprečje 189,602 
Odklon 0,837 
 
Na sliki 3.1 lahko vidimo krivuljo meritve materiala PSU za vzorec S2 pri drugem 
segrevanju. Na grafu se lepo vidi, kje nastopi steklast prehod.  
 
 19 
 
 
Slika 3.1: Krivulja drugega segrevanja za material PSU, vzorec S2 
 
3.1.2.Polieterimid (PEI) 
Rezultati meritev temperature steklastega prehoda ter standardni odklon rezultatov so za 
material PEI prikazani v tabeli 3.2. Meritve so pokazale, da je temperatura steklastega 
prehoda 𝑇𝑔 za material PEI enaka 219,392°C.  
 
Tabela 3.2: Rezultati meritev temperature steklastega prehoda za material PEI 
Št. vzorca 𝑻𝒈 (°C) 
1 219,394 
2 218,779 
3 219,004 
4 218,777 
5 217,477 
6 218,727 
7 221,857 
8 218,236 
9 220,912 
10 220,754 
Povprečje 219,392 
Odklon 1,358 
 
 
 
∆𝐻/2 
190,292°C 
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Na sliki 3.2 lahko vidimo krivuljo meritve materiala PEI za vzorec S6 pri drugem 
segrevanju. Na grafu se lepo vidi, kje nastopi steklast prehod.  
 
 
 
Slika 3.2: Krivulja drugega segrevanja za material PEI, vzorec S6 
3.1.3.Polietersulfon (PESU) 
Rezultati meritev temperature steklastega prehoda ter standardni odklon rezultatov so za 
material PESU prikazani v tabeli 3.3. Meritve so pokazale, da je temperatura steklastega 
prehoda 𝑇𝑔 za material PESU enaka 226,455°C.  
Tabela 3.3: Rezultati meritev temperature steklastega prehoda za material PESU 
Št. vzorca 𝑻𝒈 (°C) 
1 226,150 
2 225,771 
3 227,561 
4 226,125 
5 226,176 
6 226,691 
7 226,259 
8 227,005 
9 226,158 
10 226,657 
Povprečje 226,455 
Odklon 0,527 
 
 
∆𝐻/2 
218,727°C 
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Na sliki 3.3 lahko vidimo krivuljo meritve materiala PESU pri drugem segrevanju za vzorec 
S3. Na grafu se lepo vidi, kje nastopi steklast prehod.  
 
 
Slika 3.3: Krivulja meritve za material PESU, vzorec S3 
3.2. Rezultati Tdeg 
3.2.1.Polisulfon (PSU) 
Rezultati meritev temperature degradacije ter standardni odklon rezultatov so za material 
PSU prikazani v tabeli 3.4. Meritve so pokazale, da je temperatura degradacije (Tdeg) za 
material PSU enaka 527,565°C.  
Tabela 3.4: Rezultati meritev temperature degradacije za material PSU 
Št. vzorca 𝑻𝒈 (°C) 
1 523,504 
2 521,004 
3 530,800 
4 528,504 
5 526,004 
6 532,670 
7 531,829 
8 524,337 
9 530,995 
10 526,004 
Povprečje 527,565 
Odklon 3,975 
 
∆𝐻/2 
227,561°C 
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Na sliki 3.4 lahko vidimo krivuljo meritve materiala PSU za vzorec S1. Na krivulji se dobro 
vidi, kdaj se prične degradacija (strmo naraščanje). 
 
 
Slika 3.4 Krivulja meritve Tdeg za material PSU, vzorec S1 
3.2.2.Polieterimid (PEI) 
Rezultati meritev temperature degradacije ter standardni odklon rezultatov, so za material 
PEI prikazani v tabeli 3.5. Meritve so pokazale, da je temperatura degradacije (Tdeg) za 
material PEI enaka 521,334°C.  
Tabela 3.5: Rezultati meritev temperature steklastega prehoda za material PEI 
Št. vzorca 𝑻𝒈 (°C) 
1 526,837 
2 519,329 
3 520,162 
4 521,837 
5 518,504 
6 520,162 
7 523,504 
8 517,670 
9 520,170 
10 525,162 
Povprečje 521,334 
Odklon 2,971 
 
 
 
523,504°C 
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Na sliki 3.5 lahko vidimo krivuljo meritve materiala PEI za vzorec S8. Kot lahko vidimo, je 
tudi tukaj zelo jasno prikazano, kje se prične degradacija (strmo naraščanje krivulje).   
 
 
Slika 3.5 Krivulja meritve Tdeg za material PEI, vzorec S8 
3.2.3.Polietersulfon PESU 
 
Rezultati meritev temperature degradacije ter standardni odklon rezultatov so za material 
PESU prikazani v tabeli 3.6. Meritve so pokazale, da je temperatura degradacije (Tdeg) za 
material PESU enaka 496,919 °C.  
Tabela 3.6: Rezultati meritev temperature degradacije za material PESU 
Št. vzorca 𝑻𝒈 (°C) 
1 508,504 
2 499,337 
3 497,670 
4 504,337 
5 505,170 
6 486,837 
7 493,504 
8 484,329 
9 486,837 
10 502,670 
Povprečje 496,919 
Odklon 8,630 
 
 
517,670°C 
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Na sliki 3.6 lahko vidimo krivuljo meritve materiala PESU za vzorec S4. Prav tako je dobro 
razvidno, kje se prične degradacija našega vzorca.  
 
 
Slika 3.6 Krivulja meritve Tdeg za material PESU, vzorec S4 
 
 
 
504,337°C 
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4. Zaključki 
S pomočjo dobljenih rezultatov eksperimentalnega dela zaključne naloge smo ugotovili: 
 
1. Temperatura steklastega prehoda za material PSU je enaka 189,602±0,837°C, za 
material PEI 219,392±1,358°C ter za material PESU 226,455±0,527°C.  
2. Najnižji Tg ima material PSU, sledi mu PEI, najvišjo vrednost Tg pa smo določili za 
PESU. 
3. Temperatura degradacije za material PESU je enaka 496,919±8,630°C, za material 
PEI 521,334±2,971°C ter za material PSU 527,565±3,975°C.  
4. Najnižji Tdeg smo določili pri materialu PESU, sledil je PEI, najvišjo vrednost Tdeg 
pa je izkazoval material PSU. 
5. Vsi dobljeni rezultati Tg se dobro ujemajo s tistimi, ki smo jih našli v obstoječi 
literaturi. Če bi želeli imeti še bolj točne rezultate, bi morali stopnjo segrevanja še 
zmanjšati. 
 
 
Če povzamemo celotno zaključno nalogo smo o merjenih materialih izvedeli veliko 
koristnih informacij z vidika faznih sprememb. Te informacije imajo velik pomen pri 
uporabi samih polimerov v praksi in pa tudi za natančnejše nadaljnje meritve drugih 
lastnosti teh materialov. Glede na dobljene rezultate je bila izbira merilne tehnike DSC 
pravilna. 
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